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Die voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zum Wasser-, 01- und Schmutzabwcisendmachen von 
Textilien, w5e Garnen, Faden und Fasem aller Art, niit 
Hilfe von gewissen Fluoralkylsiliciumverbindungcn. 

Seit cinigcr Zeit wurden waBrige Emulsionen und ' 
nichtwaflrige Losungen von Fluoralkylharzen zur 61-, 
schmutz- und wasserabweisenden Impragnierung von 
Textilien, wie Faden und Garnen, verwendet. Aus wirt- 
schaftlichen und hygienischen Griinden warden vor- 
zugsweise waBrige Emulsionen verwendet, da die Ver- 
wendung der erforderlichen groBen Mengen an Losungs- 
niitteln teuer, feuergefahrlich und gesundheitsschadlich 
ist. Jedoch sind diesc Harzcmulsionen aufierordentlich 
empfindlich: wahrend praktischer Operationen treten 
oft Ausflockungen und Ausfallungen ein, die durch 
Verunreinigungen oder Anderungen des pH verursacht 
werden. Dariiber hinaus ist es sehr schwierig, eine 
wirtschaftlich erwiinschte Einbadimpragnierung anzu- 
wendcn, da die zusatzlichcn Vcredlungszusatze, z. B. 
Knitterfestveredlungsmittel, sehr oft die Emulsion aus- 
fallen oder sie gegen Ausflockungen und Ausfallungen 
empfindlicher machen. Die Emulsionen altern schnell, 
und es ist oft unmoglich, die Bader langer als 2 Tage 
aufeubewahren. Ein weiterer Nachteil der genannten „ 
Emulsionen ist, daB hHufig Material verdorben wird, 
wenn es wShrend des unbeobachtctcn Ausflockungs- 
prozesses durch das Bad gezogen wird und dadurch 
unansehnlich wird und nicht gereinigt werden kann. 

Wenn UnrcgelmaBigkeiten in dem Material vor- 30 
handen sind, wird die Emulsion oft ungleichmafiig 
aufgebracht, und dies wird sichtbar, wenn das Gewebe 
verwendet wird. Bekannte, fur Impragnierungszwecke 
verwendete Emulsionen haben cine starke oleophobe 
Wirkung, aber nur eine schwache hydrophobe Wirkung. 35 
Wenn wasserabstoBcndc Mittel zugesetzt werden, wird 
die uleopliobe Wirkung der Emulsionen vermindert. 
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so daB es friiher schwierig war, gleichzcitig optimalc 
hydrophobe und oleophobe Effekte zu erzielcn. 

Die Verwendung von Fluoralkylsiliciumverbindun- 
gen zum Wasser- und Olabstofiendmachen von Textilien 
ist z.B. aus der USA-Patentschrift Nr. 3 012 006 be- 
kannt. Dabei handelt es sich um Siloxane mil Si-H- 
Bindungen, die nicht wasserloslich sind. Dagcgen kon- 
nen die erfindungsgemaB verwendeten Verbindungen 
aus echten waBrigen Losungen aufgebracht werden, 
die sich bequemer anwenden lassen als die bisher be- 
kanntcn empfindlichcn Emulsionen. Diese Verbindun- 
gen sind auch in organischen Losungsmitteln, wie z. B. 
Trichlorathylen, loslich, was ihre Verwendung mit 
«Frigen» als Treibgas in Aerosolspriihdosen fur Klein- 
verbraucher gestattet. Die erfindungsgemaB verwende- 
ten Verbindungen verleihen den Textilien auBergewdhn- 
lich gute klebstoff-, 61-, schmutz- und wasserabweisendc 
Eigenschaften, die sehr waschbestandig sind. Verfarbun- 
gen der behandelten Textilien treten dabei nicht auf . 

Die Verwendung von derartiger Verbindungen in 
waBriger Losung bietet erhebliche Vorteile: 

1. Die Verbindungen liegen als echte waBrige 
Losungen vor, die sich nicht entmischen, und ziehen 
im Gegensatz zu den Emulsionen der USA Patent- 
schrift Nr. 3 012 006 wegen ihres vorteilhaften ober- 
flachenaktiven Verhaltens auch ohne Netzmittel glcich- 
maSig auf die Textilien, was bei der genannten Patent- 
schrift nicht der Fall ist, da die dort beschriebenen 
Stoffe nicht oberflachenaktiv smd und in Wasser un- 
loslich sind. Technisch vorteilhaft ist die Verwendung 
von waBrigen Badern, die keine Losungsmittelkosten 
und Gefahren verursachen. Weitcr sind die echten 
waBrigen Losungen im Gegensatz zu den Emulsionen 
nach der genannten Patentschrift stabil und vertragHch 
mit gleichzeitig anzuwendenden Knitterfestimpragnie- 
rungen, wie dies auch nus Skonomischen GrUndcn gc- 



fordsrt wird. Die Emulsionen nach der genannten 
Patentschrift vernetzen mil Knitterfestimpragnierungen 
wegcn ihres Si-H-Gchaltes und fallen aus. 

2. Die vorlicgendcn Verbindungen sind wirkungs- 
voller und bendtigen keine langen Lagerzeiten, um ihre * 
Wirkung zu entwickeln. 

3. Die vorliegenden Verbindungen sind sehr viel 
sparsamer anzuwenden (etwa nur i/o der nach der ge- 
nannten Patentschrift erforderlichen Auflagemenge) und 
entwickein dabei sogar noch eine starkere Olabweisung. 

Es sind zwar bereits eine Reihe von Fluoralkyl- 
siliciiimverbindungen bekannt, aber nur Verbindungen, 
die an dem freien Ende der Alkylgruppe mehr als 
5 CFo-Gruppen tragen, besitzen diese Impragnienvir- « 
k ixng in genugend hohem MaBe. " 

Das Vcrfahren gemaB der Erfindung ist dadurch 
gekeiinzeichnet, daB man die Textilien mit einer Fluor- 
aikylsiliciumverbindung der Formel: 

[X(CF2)p-R]„R'„SiZ, ..in.n. ^ 

impragniert. wobei X Wasserstoff, Chlor oder Fluor 
p6 bis 18, R-(CHo)q-., -CH=CH- oder -CsHgOCsHtr-, 
v/obei q eine Zahl von 2 bis 6 bedeutet, m 1 oder 2, 
R' niederes Alkyl oder niederes Alkenyl, n 1 oder 2 ^ 
und Z den Rest einer aliphatischen Hydroxylverbin- 
dung, an deren in bezug auf die Hydroxylgruppe a-, 
/i- Oder ;--standiges Kohlenstoffatom ein mehrwertiges 
Nichtkohlenstoffatom mit Elektronendonatoreigenscliaf- 
ten gebunden ist, bedeuten, wobei die Summe von ^ 
m + n hochstens 3 betragt. 

Am wirkungsvoUsten sind FluoralkylsiJiciumverbin- 
dungen, bei denen p = 8 bis 14 ist. Verbindungen der 
obigen Forme! lassen sich in Trichlorathylenlosung oder 35 
in anderen Losungsmitteln gleichfalls vorteilhaft ein- 
setzen, wenn die Anwendung nicht vi^aBriger Losungs- 
mitlel gegebenenfalls vorteilhafter ist. 

Fluoralkylsiliciumverbindungen obiger Formel, bei 
denen Z den Rest eines Polyglycols, Athanolarains, 40 
Propandiolamins, des Glycerins oder Glycidols darstellt, 
sind als wasserlosliche oder hydrophile Verbindungen 
auBerordentlich leicht und gegebenenfalls ohne orga- 
nische Losungsmittel einsetzbar. Diese bevorzueten 
Verbindungen bilden echte waBrige Losungen, die eine « 
auBerordentlich hohe oleophobe und hydrophobe Im- 
pragnierwnkung auf vielen Arten von Textilien cnt- 
falten und die fur die tiblichen Verunreinigungen und 
meBbare pH-Schwankungen vollstandig unempfindlich 
sind. Selbst ohne Zusatze haben diese Losungen ein 5" 
hohes Netzvermogen. Sie konnen gleichzeitig als Netz- 
mittel verwendet werden, wenn man andere damit ge- 
mischte Vcredlungsmittel aufbringt. Diese Eigenschaft 
1st besonders im Falle von dicken Textilien wichtio^ 
um eine wirtschaftliche und gleichmaBige Absorption 
zu ermogjichen. 



weitere vollstandig uberraschende Eigenschaft solcher 
waBnger Losungen ist ihre auBerordentliche Bestandig- 
keit gegen Ausfallung von Polysiloxan, wahrend bei 
hMDogenen Alkoxysilanen in Gegenwart von Wasser 
nc^malerweise Hydrolyse und Kondensation eintrelen. 
Diese Eigenschaft ermoglicht cs, in der Praxis Losungen 
der Verbindungen wirtschaftlich zu verwenden. Selbst 
Wochen und Monate spater wurde aus waBrigen Losun- 
gen von Fluoralkylsiliciumverbindungen, die 2 Reste Z 
des oben beschriebenen Typs enthalten, keinc Aus- 
faUung Oder Ausflockung beobachtet, obgleich - gemaB 
den friiheren Erfahrungen mit dem Verhalten von 
Alkoxysilanen - das Gleichgcwicht vollstandig auf der 
Silanol- Oder Polysiloxanseite liegen sollte. Diese uncr- 
wartete Stabilitat ermoglicht es, Textilien in wirtschaft- 
licher Weise aus waBrigen Losungen mit derartigcn 
Fluoralkylsiliciumverbindungen zu impragnieren, die 
nach einer angemessenen Lagerdauer oder nach kurzcm 
Erhitzen in waschechter Weise an die Faser gebunden 
werden konnen. Diese Bestandigkcit kann moglicher- 
weise durch eine schwache Sattigung der sekundaren 
Valenzen des koordinativ sechswertigen Siliciumatoms 
durch die mehrwertigen Nichtkohlenstoffatome, die in 
den Resten der Hydroxylverbindung enthalten sind und 
die als Elektronendonatoren bezuglich des Siliciums 
wirken, erkiart werden. Hydroxylverbindungen. deren 
Reste fur diesen Zweck besonders wirksam sind, sind 
1,2- und 1,3-Glycole und die daraus sjTithetisicrten 
linearen Poiyadier, insbesondere Athylenglycol, -digly- 
col, -triglycol und -polyglycol, fcmcr Ammoalkohole, 
-peziell Mono-, Di- und Triathanolamin, sowie Glycol- 
saure und Hydroxypropionsaure und die Derivate da- 
von. Unter den Polyolen ist Glycerin erwahnenswert. 

Die Fluoralkylsiliciumverbindungen konnen z B 
durch Umsetzung von Vcrbmdungen der Formel: 



[X(CF2)p-R]„R'„SiY4- 



Die Verbindungen werden vorzugswcise als waBrige 
Oder wilBrig-alkohoIische Losungen aufgebracht, wenn 
in den Verbindungen ein oder zwei Reste aliphatischer m 
Polyole, Polyather, Alkanolamine, Hydroxycarbonsau- 
ren oder deren Polyol- oder Polyather ester linear oder 
cyclisch fiber Sauerstoffatome in Art der Alkoxysilane 
an Silicium gebunden sind. Trotz des erforderlichen 
langen Fluoralkylrestes, der an Silicium gebunden ist, eg 
smd solchc Fluoralkylsiliciumverbindungen unerwarte- 
tenveise noch wasserl3slich und oberflachcnaktiv Eine 



womi m vorzugsweise 1, n vorzugsweise 1. m + n 2 oder 
3, Y Halogen, Schwefel, Stickstoff, Wasscrstoff, eincn 
Acyl- Oder Alkoxyrest, vorzugsweise Chlor, einen 
Acetyl- Oder Methoxyrest, R' niederes Alkyl, wie Me- 
thyl Oder mederes Alkenyl, wie Vinyl, p vorzugsweise 
7 bis 14 und X vorzugsweise Fluor bedeuten, mit 
aliphatischen Hydroxylverbindungen der Pormsl HZ 
erhallen werden. Derartige aliphatische Hydroxylver- 
bmdungen sind z. B. 1,2-Glycole, spezieU Athylenglycol, 
deren Halbester und HalbSther, 1,3-GlycoIe, spidell 
1,3-Propandiol, deren Halbester und Halbather, Polyole 
spezieU Glycerin, Diglycerin, und deren teilweise ver- 
estertc und teilweise veratherte Derivate, Hydroxycar- 
bonsauren. spezieU Glycolsaurc, und Hydroxypropion- 
saure, deren Glycol- und Polyglycolester und -ather und 
deren Salze. Nitrile oder Amide, Alkanolamine und 
deren Polyglycolather, spczrell Mono- und Diathanol- 
amin, Polyather, speziell Diathylenglycol, Triathylen- 
glycol und Polyathylenglycol, in welchem Falle die 
freien Hydroxylgruppen anschlieBend in aUen Verbin- 
dungen durch niedcre Alkoxygruppen oder Acylgrup- 
pen verathert oder verestert werden ktinnen. Die Halb- 
ester und HalbHther dieser Polyather konnen cbenfalls 
verwendet werden. 

Wie aus der obigen Liste ersichtlich ist, kon- 
nen hydrolysenbestandige Fluoralkylsiliciumverbindun- 
gen nur durch Veresterung mit Verbindungen der For- 
mel HZ erhalten werden, die niindestens eine alkoho- 
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lische Hydroxylgrnppe fiir die Vercsterung und zusatz- 
lich in der 2-iStellung bis 4-Stellung ein mehrwertiges 
Nichtkohlenstoffatom mit Elektronendonatareigenschaft, 
insbesondere Sauerstoff, Aminostickstoff oder Nitril- 
stickstoff, enthalten. Die besten Ergebnisse werden mit 
den Veresterungsprodukten aus Glycol, Diglycal, Tri- 
glycol, niederen Polyglycolen und Athanolaminen cr- 
halten. Soiche aus Fluoralkyltricfalorsilanen der Formeln: 

/ 

CnFjto+i— CHa— CHs— Si— CI 

CI 

und 

CHa 

/ 

CnFan+i— CH= CH— Si— CI 

\ 

CI 

worin n 7 bis 14 bedeutet, erhaltene Veres terungs- 
produkte liefern ausgezeichncte bestandige Losungen, 
die in einer Konzentration von 5 % herab bis 0,1 % und 
wcniger eine gute oleophobe sowie starke hydrophobe 
Impragnierwirkung entfallen. 
Die Verbindungen der Formel 

[X(CFi)p-R]„>R'nSiY4 r.„. 

konnen z. B. durch Addition von l-Jodperfluoralkanen 
mit mehr als 5 Kohlenstoffatomen, die auch in w-Stel- 
lung ein Chlor- oder Wasserstoffatom enthalten kon- 
nen, an ungesattigte Organosiliciumverbindungen ther- 
misch oder unter den Bedingungen der freien Radikal- 
bildung wie auch unter Bestrahlung mit UV-Licht er- 
haiten werden. Vorteilhaft entferat man nachtraglich 
das organisch gebundene Jod durch Reduktion mit 
Metallen oder durch katalytische Hydrierung in Gegen- 
wart von Halogenwasserstoffakzeptoren. 

Ein zweiter sehr brauchbarer Weg, Verbindungen 
der Formel 

[X(CF2)p-R]„,R'^SiY4 . n. 

herzustellen, besteht in der Addition von entsprechen- 
den Fluoralkenen oder Fluoralkinen oder fluorierten 
ungesiittigten Athem an geeignete Siliciumverbindimgen 
und Polysiloxane bzw. Cyclosiloxane, die Si-H-Bindun- 
gen enthalten, unter Verwendung der fiir die Addition 
von ungesattigten organischen Verbindungen an Si-H- 
Bindungen bekannten Katalysatoren. Auch ultraviolettes 
Licht, 7-Strahlen oder Temperaturen von mehr als 
200^ C wie auch Katalysatoren, die in Radikale zer- 
fallen, wie Di-tert.-butylperoxyd, sind fiir die Ausfiih- 
rung der Reaktion verwendbar. 

Die erfindungsgemaB verwendeten Fluoralkylsili- 
ciumverbindungen lassen sich am besten durch Umsct- 
zung der cntsprechcnden Chlorsilane oder Hydrogen- 
silane oder durch Umesterung anderer zuganglicher 
Alkoxysilane mit den aliphatischen Hydroxylverbindun- 
gen der Formel HZ herstellen. Die fiir dicsen Zwcck 
erforderlichen Fiuoralkylsiliciumverbindungen werden 
zweckmaBig gemaB der Schweizer Patentschrift Num- 
mer 459 161 oder gem^fi dem oben beschriebenen Ver- 
fahren hergestellt. Diese Verbindungen enthalten haufig 
organisch gebundenes Jod, das gegen Wasserstoff aus- 
getauscht werden kann, nachdem die Chlorsilane mit 
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Methanol in die MethoxysiJane iibergefuhrt worden 
sind, die anschlieBend mit den Verbindungen der For- 
mel HZ katalytisch umgeestert werden, oder die Chlor- 
silane konnen sogleich mit den Verbindungen der For- 
* mcl Hj^ umgesetzt und das Jod gegen Wasserstoff 
ausgetauscht werden. 

Es ist zweckmliBig, von Fluoralkylchlorsilancn aus- 
zugehen, die, wenn sie gemafi Schweizer Patentschrift 
Nr. 459 161 hergestellt sind, auBer dem jodhaltigen 
Produkt olefinisches Silan enthalten, das aus dem pri- 
maren Produkt der Abspaltung von HJ herriihrt. Diese 
Fluoralkylchlcrsilane konnen, wie in der belgischen 
Patentschrift Nr. 669 505 beschrieben, welter verarbei- 
tet werden. 

Zur Verwendung im Verfahren gemafi der Erfin- 
dung konnen z. B. 0,1 bis 50 g der Fiuoralkylsilicium- 
verbindungen in 1 Liter Wasser gelost werden. Eine 
kleine Menge niederer Alkohole kann in dem Wasser 
enthalten sein. Diese Losung ist bestandig und gegen 
pH-Schwankungen wcitgehend unempfindlich. Der pH- 
Wert soUte vorteilhaft zwischen 2 und 9 liegen, was 
erforderlichenfalls durch Verwendung von Ammonium- 
acetat als Puffer erzielt werden kann. 

^ Die Textilien werden zweckmafiig mit vcrdiinnten 
Losungen mit einer Konzentration zwischen 0,1 und 
3 % an Fiuoralkylsiliciumverbindungen bcnetzt. getaucht, 
bcspriiht oder bedruckt. Textilien wie Game konnen 
mit diesen Losungen getrankt oder bcspruht oder mit 

^ Hilfe von Walzen uberzogen werden. Nach dem Trock- 
nen schliefit man vorteilhaft zur schnclleren Fixierung 
an der Textilie eine kurze Temperung bei Temperaturen 
zwischen 80 und ISO'^C wahrend bis zu 15 Minuten 
je nach der Empfindlichkeit des Textilguts an. So kon- 

2^ nen auf der Textilie Fluaralkylpolysiloxane, die mittels 
Si-O-BrUcken auf der Textilie cheraisch vcrankert oder 
damit vernetzt sind, gegebcnenfalls unter Verwendung 
eines Umesterungskatalysators fiir Alkoxysilane, erzeugt 
werden. Die Textilien werden vorteilhaft einige Minuten 
lang auf 120 bis 150^' C erhitzt; dadurch werden sehr 
bestandige oleophobe und hydrophobe OberflUchen- 
eigenschaften erzeugt. 

Auf diese Weise impragnierte Textilien zeigen her- 
vorragende wasser- und kohlenwasserstoffabweisende 

45 Eigenschaften. Nahgarne gleiten infolge dieser anti- 
adhasiven Eigenschaften beim Nahen leichter durch den 
Stoff oder das Nadeldhr. 

Beispiel I 

^ 25 g l-Jodperfluorheptan werden mit 16 g Vinyl- 
methyldichlorsilan umgesetzt, und das resultiercnde Pro- 
dukt wird mit Natrium amalgam und Methanol reduziert 
und methoxyliert und mit Calciumchlorid getrocknet. 
40 g Triglycolather zusammen mit 30 cm^ Tetrahydro- 
furan werden zu dem Fluoralkylmethyldimethoxysilan 
gegeben. Nach Zugabe von etwa 0,1 g p-ToluoisuIfon- 
saure wird das Gemisch unter Druck und kraftigem 
Schiitteln auf 100^ C erhitzt. Nach Abkuhlen und Ent- 
ieeren des DruckgefaBes wird das Losungsmittel bei 

^ 100^ C abdestilliert und nach dem Klihlen der Kataly- 
sator durch Neutralisation inaktiviert. Die resultiercnde 
flUssige Verbindung der Formel 

C7Fa5CH2CH2Si[(OCH2CH3)30H]2 



Ist in Wasser und wafirigen Losungen von niederen 



Alkoholen sowie in anderea polaren LdsunEmitteln 
\ ^-f*^'^ ^^'^ waBrigen Losungen sind mehr 

als 30 Tage lang bestandig und dauemd frei von Aus- 
flockung und wenn sic in so niedrigen Konzeotration 
wie 02% angewendet werden. zeigen sie eine hohe % 
oJeopliobe und hydrophobe Impragnicrwirkuna die 
Textilien stark schmutzabstofiend und antiadhSsiv 
macht 

Beispiel 2 

.u^. J J'^^^P^'"""*'**" wcrden mtt 28 g Vinyl- » 
tnethyldichlorsilan umgesetzt. Nach Abdesdllation des 
nicht umgesetzten Ausgangsmaterials wird das resul- 
tiercnde Fiuoralkylmethyldichiorsilan mit 50 g Acetan- 
hydrid umgesetzt und eine knrze Zeit lang gekociit. 
30 g Eisessig sowie 200 g Tetrahydrofuran als ^sungs- « 
inittel werden zugesetzt. Diese LSsung wird 3 Stuntoi 
lang nut Zinkstaub geschuttelt, worauf aUes LSsuns- 
mittel, Acelanhydrid und Eisessig abdestilliMt und ^ 
Jod aus dem Destillat nach Abscheidung des 2anks 
durch AusfaUung mit Blei-Il-acetat fwigesetzt wird. » 

„ r^nf f 'aS-?' Ammoniumchlorid ans- 

gefai It. Nach Abfiltrauon des Niedeischlages und Ab- 
destillauon aller Losungsmittel werden 25 g Glvcidol 
zu^setzt, und die freigesetztc EssigsSure wild im 
Vakuum abdestilhert. Das resultierende Produfct der » 
ronnel 

O 



C,F„CHsCHsSi(OCHeCHCH,)s 

I X 
CHa 

w3Bri~ ""d ist in Form einer verdunnten 

WdBrigen l^ung ungewohnlich geeignet als linp^gnier. 
nimel.umTextilienoleophobzuniachen 

Die Textilien werden durch Eintauchen, Bedrucken 
^k!*""**;? mit der Losung benetzt, getrocknet und 
gegebenenfalls wdhrend mehrerer Minuten bis mehrcrer 
Stunden auf 90 bis 150" C oder hoher erhitzt. um dw 
Material zu kondensieren. Wenn Alkali oder quatcmare 
Animoniunibasen in einer Menge von 1 % oder weniger 
zugesetzt Oder ansdilieBend aufgebracht werden, setzen 
sie die Hartungstemperatur oder die Hartungsdaucr 
des Sihkons wesentlich hcrab. Ein Stuck Baiunwoll- 
popelme wird m eine 1 % ige waBrige Losung der Vcr- « 
bmdung emgetaucht. durch Brhitzen auf 130° C ce- 
trocknet und ett^ra 10 Minuten auf dieser Temperatur 
gfthalten. Das StUck Popeline ist stark 61-, schmutz- 
und wasseiabstoBend. Die hydrophobe Wirking bessert 

"^.J'™ emmaligen Waschen des Materials, so 50 
daB es selbst unter drastischcn Bedingungen kaum be- 
neta werden kann. Diese Wirfcung bleibt selbst nach 
steSn Waschen oder chemilchem R Jnijn be- 

Beispiel 3 

30 g Vmyhnethyldichlorsilan umgesetzt. Nach Abdestil- 
"berMhiSssigen Ausgangsmaterials wird das 
resultierende Additionsprodukt mit 100 cmS Tetra- 
hydrofuran gemiscbt und langsam unter Riihren zu 

zS^r*"? fr^'^ «0 e Triglycohnonoa^tat! 
Zmkstaub und 50 cmS Tetrahydrofurai enthalt. Nach 
dem RUhren wShrcnd 2 Stunden wird die LSsung filtrien 
ZL I I"* entwSssertes. chloridbeladenes Anionen- 
aastmischerhaiz geleitet. das mit Tetrahydrofuran ge- „ 
ttjwn wasseriesliche. joSfifL " 



CFai(CF,),CH.CH«Si[(OCHBCHj,OC(0)CHd, 
CH. 

eraeugt die. in Wasser gelBst. nach einer Hartungsdauer 
IZ i ^"'"'^n bei 130= C auf Textilien gute oleophobe 
und hydrophobe Effekte liefert Diese wSBrigen iSsun- 
gen bldben viele Tage lang besffindig. 

Beispiel 4 

^5 g l-Jodperfluordecan werden mit 30 g Vinvl- 
methyldichlorsilan umgesetzt. Nach Abdestillation des 
UbMSchusses tm Vinyhnethyldichloisilan wird dieses 
Reaktitmsprodukt mit 200 cm^ Diisopropylather vcr- 
dunnt und rater krSftigem Ruhren zu emem Gcmisch 
von 100 cms Methanol und Uberschussigem Natriuni- 
Mialgam getropft. Nach dem Riihren wahrend einer 
Stunde wirf vom Amalgam abgetrennt und mit gas- 
fonrn^ HQ neutralisiert. Die Losung wird zwetoal 
nut Wasser gMchUttelt und getrocknet. Nach Abdestil- 
tation von 120 cm» Diisopropymdier wird das Gcmisch 
fn*. Tetrahydrofuran verdUnnt, worauf 60 g 
Diaflianolannn zusammen mit 1 g Natriummethylat zu- 
psetet werden. Das Gemisch wird dann in einem 
Sdiuttelautoklaven 2 Stunden lang auf 100° C erhitzt 
Das gesamte Lbsungsmlttel und der freigesetztc Alkohoi 
werden bei dieser Temperatur abgetrieben, worauf das 
Gennsch emeut 2 Stunden lang erhitzt wird. Das Reafc- 
tonsprodukt wird dann abgekiihlt und mit gasf6rmigem 
der F^iS*" ^'^ neutralisiert. Das flussige Produkt 

C,oFaCH,CHBSi(OCH8CH,NHCH,CH,OH), 
CHb 

ist voUstandig wasseiloslich. Seine waBrigen LeSsunaen 
smd sehr bestMndig und verldhen nach dem Befeuchfcn 
und Trocknen Textilien. wfc Wolle, stark schmutz- 
abweisende und filabweisaide Ei^schaften. 

Die Verwendung der Fluoralkylsilane der Formel 

Z' 

Ri(CHs),— Si— Z' 
CHs 

worin R, einen Perfluoralfcyliest mit 6 bis 16 Kohlen- 
stoffatomen und Z einen in einer der Stellungen 2 bis 4 
Sauerstoff oder Stickstoff enthaltenden Alkoxyrest be- 
deuten, m waBriger Losung bietct erhebliche Vorteile 



PATENTANSPRUCH 
Verfahren zum Wasser-, 01- und Schmutzabwei- 
sendmachen von Textilien, dadurch gckennzeichnet. daB 
man die Textilien mit einer Fluoralkylsiliciumvcrbin- 
dung der Formel 

[X{CF^p-R],„R'„SiZiw„,.„. 
impragnicr^ wobei X Wasserstoff, Chlor oder Fluor, 
p 6b.sl8, R-(CH,)^, -CH=CH- oder -QH.CXiH^ 
wobei q erne Zahl von 2 bis 6 bedeutet, m 1 oder 2 
R niederes Alkyl oder niedcres Alkenyl, n I oder 2 
und Z den Rest einer aliphatischen Hydroxylveibtodune. 
an deren in bezug auf die Hydroxylgruppe a-, /?- od» 
y-standiges Kohlenstoffatom ein mehrwertiges Nicht- 
kohlenstoffatom mit Elektronendcnatoreigenschaften ge- 



bunden ist, bedeutcn, wobei die Summe von m + n 
hdchstens 3 betragt. 

UNTERANSPRUCHE 
1. Veifahren nach Patentansprucb, dadurch gekenn- 
zeichnet. dafi das mehrwertige Nichtkohlenstoffatom 
Sauerstoff, Aminostickstoff oder Nitrilstickstoff ist 
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2. Verfahrcn nach Patentansprucb, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB Z der Rest eines Glycols, Glycolathers, 
Polyols. Polyolathcrs, eincr Hydroxycarbonsaurc oder 
eines Alkanolamins ist. 



Walter Blochl 
Vertreler: A. Braun, Basel 

Entgegengehaltene Schrift- imd BOdwerke 

USA'Patentschrift Nr, 3 012 006 



